ftTlSRft 



Rec'dP»PTO 21 APR 2005 

BCTTAUF DEM GEBIET DES 



(12) NACH DEM VERTSSR? USER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARB 

PATENT WESENS (PCT) VEROFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG 



(19) Weltorganisation fur geistiges Eigentum 
Internationales Biiro 

(43) Internationales Veroffentlichungsdatum 
13. Mai 2004 (13.05.2004) 




(10) Internationale Veroffentlichungsnummer 

PCT WO 2004/039493 Al 



(5J) Jnfecnationale Patentklassifikation 7 : 

20/23, 20/30, A61L 15/22, 15/42 



B01J 20/26, 



(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/EP2003/01 1930 

(22) Internationales Anmeldedatum: 

28. Oktober 2003 (28.10.2003) 



(25) Einreicnungssprache: 

(26) Veroffentlichungssprache: 



Deutsch 
Deutsch 



(30) Angaben zur Prioritat: 

102 51 137.3 31. Oktober 2002 (31.10.2002) DE 

(71) Anmelder (fur alle Bestimmungsstaaten mit Ausnahme 
von US): BASF AKTBENGESELLSCHAFT [DE/DE]; 
67056 Ludwigshafen (DE). 

(72) ErGnder;und 

(75) Erfinder/Anmelder (nurfiir US): HERMELING, Dieter 
[DE/DE]; Am Wasserturm 19, 67459 Bohl-Iggelheim 
(DE). 

(74) Gemeinsamer Vertreter: BASF AKTIENGE- 
SELLSCHAFT; 67056 Ludwigshafen (DE). 



(81) Bestimmungsstaaten (national): AE, AG, AL, AM, AT, 
AU, AZ, BA, BB, BG, BR, BY, BZ, CA, CH, CN, CO, CR, 
CU, CZ, DE, DK, DM, DZ, EC, EE, EG, ES, FT, GB, GD, 
GE, GH, GM, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG, KP, KR, 
KZ, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LV, MA, MD, MG, MK, MN, 
MW, MX, MZ, NI, NO, NZ, OM, PG, PH, PL, PT, RO, RU, 
SC, SD, SE, SG, SK, SL, S Y, TJ, TM, TN, TR, TT, TZ, UA, 
UG, US, UZ, VC, VN, YU, ZA, ZM, ZW. 

(84) Bestimmungsstaaten (regional): ARIPO-Patent (GH, 
GM, KE, LS, MW, MZ, SD, SL, SZ, TZ, UG, ZM, ZW), 
eurasisches Patent (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, 
TM), europaisches Patent (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE, 
DK, EE, ES, FI, FR, GB, GR, HU, IE, IT, LU, MC, NL, 
PT, RO, SE, SI, SK, TR), OAPI-Patent (BF, BJ, CF, CG, 
CI, CM, GA, GN, GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG). 

Veroffentlicht: 

— mit internal io na lem Recherchenbericht 

— vor Ablauf der fur Anderungen der Anspriiche geltenden 
Frist; Veroffentlichung wird wiederholt, falls Anderungen 
eintreffen 

Zur Erkldrung der Zweibuchstaben- Codes und der anderen Ab- 
kiirzungen wird auf die Erkldrungen ("Guidance Notes on Co- 
des and Abbreviations") am Anfang jeder regularen Ausgabe der 
PCT -Gazette verwiesen. 



^3 (54) Title: ULTRA-THIN MATERIALS MADE FROM FIBRE AND SUPERABSORBENT 
ON (54) Bezeichnung: ULTRADUNNE MATERIALIEN AUS FASER UND SUPERABSORBER 

^ (57) Abstract: The invention relates to materials made from superabsorbent polymers (SAP) and fibres, which may be obtained by 
O pressing at temperatures of at least 60° C and pressures of at least 3 bars. The invention particularly relates to materials, produced 
^ by in situ polymerisation of SAP precursor mixtures on the fibres. The invention further relates to methods for production of such 
materials and the use thereof. 

^ (57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft Materialien aus superabsorbierendem Polymer (SAP) und Fasern, die durch Pressen 
Q bei Temperaturen von mindestens 60° C und Drucken von mindestens 3 bar erhaltlich sind. Insbesondere betrifft die Erfindung 
Materialien, die durch in situ Polymerisation aus SAP-Vorlaufergemischen auf der Faser erhalten werden. Die Erfindung betrifft 
^ auBerdem Verfahren zur Herstellung solcher Materialien und deren Verwendung. 
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Ultradunne Materiaiien aus Faser und Superabsorber 
Beschreibung 

5 Die Erfindung betrifft Materiaiien aus superabsorbierendem Polymer (SAP) und Fasern, die durch 
Pressen bei Temperaturen von mindestens 60° C und Drucken von mindestens 3 bar erhaltlich 
sind. Insbesondere betrifft die Erfindung Materiaiien, die durch in situ Polymerisation aus SAP- 
Voriaufergemischen auf der Faser erhalten werden. Die Erfindung betrifft auBerdem Verfahren 
zur Herstellung solcher Materiaiien und deren Verwendung. 

10 

In situ Materiaiien sind seit Anfang der 80er Jahre des letzten Jahrhunderts bekannt. Sie zeichnen 
stch dadurch aus das ein flachiges Fasergebilde, insbesondere ein sogenanntes non-woven mit 
flussigem Medium behandelt wird, das nach der Polymerisation auf dem Fasergebilde (in-situ) ein 
absorbierendes Polymer bildet. Die Polymerisation kann durch alle bekannten Moglichkeiten aus- 

15 gelost werden, wie Strahlung (UV, Elektronenstrahl, W3rme), Zusatze (z.B. Redox-Starter). Das 
flussige Medium enthalt Monomere und eventuell Comonomere, die das absorbierende Polymer 
bilden. Vernetzer, weitere optionale Zusatze z.B. Geruchsinhibitoren, Verdicker, SAP Feinpulver 
etc konnen schon in dem flussigem Medium vorhanden sein oder erst nach der Behandlung des 
Flachengebildes diesem zugegeben werden. Eine Nachbehandlung nach der Polymerisation, z.B. 

20 Oberflachennachvernetzung kann folgen. Die Behandlung des Flachengebildes mit dem flussi- 
gem Medium kann durch Bespruhen, tranken oder andere ubliche Behandlungsmethoden ge- 
schehen. 

In situ Materiaiien sind im Stand der Technik z.B. in EP 40 087, EP 54 841 , EP 123 500, EP 108 
25 637, EP 223 908, EP 31 5 1 85, WO 95/33878, WO 01/56625 bekannt. 

Materiaiien aus SAP und Fasern, bei denen der SAP zu den Fasern gemischt wird, sind bekannt. 
Dies kann auf verschiedene Weise geschehen, z.B. durch Zugabe von SAP zum Prozess der 
Herstellung eines flachigen Fasermaterials (air laid oder wet laid) oder durch Zugabe des SAP, 
30 nachdem das Fasermaterial schon zu einem Flachengebilde gef ormt wurde. Der SAP kann dann 
durch verschiedene Methoden an den Fasern fixiert werden, z.B. durch Adhasionsmittel. Der SAP 
kann als Schicht auch zwischen zwei Faserschichten eingelagert werden (siehe z.B.: WO 
95/30396). 

35 F0r viele Anwendungen im Hygienebereich und Anwendungen auBerhalb der Hygiene, bei denen 
wassrige FIQssigkeiten absorbiert werden sollen, wSren Materiaiien wunschenswert, die eine, 
bevorzugt mehrere der folgenden Eigenschaften aufweisen: im Wesentlichen, bei Kontakt mit 
FIQssigkeit nur in eine Richtung expandieren, urn Lager- und Transportkosten gering zu halten in 
komprimierter Form vorliegen und wahrend der Lagerung die Form beibehalten, die eine hohe 
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Saugfahigkeit fQr wassrige Losungen haben, z.B. gemessen im Teebeuteltest, die schnell bei 
FIQssigkeitsaufnahme ohne Druck und unter Druck sind, die geeignet sind als Komponente von 
Laminaten zu dienen. 

5 Uberraschenderweise wurde gefunden, dass Material aus SAP und Fasern, erhaltlich durch 
Pressen bei Temperaturen von mindestens 60° C und Drucken von mindestens 3 bar die ge- 
wQnschten Eigenschaften aufweist. 

Eine Komprimierung durch Einwirkung von Druck zur Hersteliung n uItradQnner Hygieneartikel 
10 wird in der WO 01 / 56625 beschrieben. Allerdings wird das Material Qber einen Zeitraum von 48 
Sekunden einem Druck von ca. 5,5 bar (GewebeflSche: 0,056 m 2 ; 7.000 pounds load) und einer 
Temperatur von 50 °C unterworfen. Auf diese Weise wird eine Komprimierung von ursprunglich 
4,5 mm auf 0,67 mm erreicht. Diese Versuchsbedingungen wurden reproduziert und es wurden 
zwei Unterschiede und Nachteile gegenuber der jetzigen Erfindung festgestellt: 

15 

a) das Material ist nicht dimensionsstabil, d.h. nach 2 Wochen findet eine Ausdehnung auf bis 
zu 1 ,5 mm und nach 8 Wochen auf bis zu 2,4 mm statt 

b) mit der in der vorliegenden Erfindung beschriebenen Methode lassen sich wesentlich dun- 
nere, aber dennoch sehr flexible Materialien hersteilen als das in der WO 01 / 56625 be- 

20 schriebene Material. 

Durch Einwirkung von Temperatur und Druck lassen sich Materialien aus SAP und Fasern, z.B. 
SAP-Nonwoven Composites, die nach WO 01 / 56625 hergestellt werden konnen, komprimieren. 

25 Die Komprimierung erfolgt in der Dimension, in der die Druckeinwirkung ausgeubt wird. Die bei- 
den anderen Dimensionen bleiben durch die Komprimierung nahezu unverandert. 

Die Komprimierung kann in der Welse erfolgen, dass man das Material zunSchst auf die erfor- 
derliche Temperatur erwarmt und anschlieSend Druck einwirken lasst; ebenso kann das Materi- 
30 al zuerst einer Druckeinwirkung ausgesetzt werden und anschlieBend auf die erforderliche Tem- 
peratur erwSrmt werden; bevorzugt wird das Material jedoch unter gleichzettlger Einwirkung von 
Druck und Temperatur komprimiert. 

Eine Komprimierung des Materials kann sowohl diskontinuierlich - z.B. mit Pressen - als auch 
35 kontinuierlich - z.B. mit Kalandern - durchgef Ohrt werden. 

Bei der vorliegenden Erfindung kann gezeigt werden, dass ein Weg um Materialien mit den ge- 
wunschten Eigenschaften zu erhalten eine Einwirkung von Druck und Temperatur ist. Dabei 
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lassen sich die Materialeigenschaften durch Variation der Temperatur wesentlich starker beein- 
f lussen als durch eine Variation des Druckes. Es wurde auch festgestellt, dass bereits relativ 
geringe Drucke ab 3 bar, z.B. 3 bar, 3.5 bar, 4 bar Oder 4.5 bar zur Herstellung der neuen Mate- 
riaiien ausreichen. Bevorzugt werden Drucke von 5 Oder mehr bar, z.B. 5, 5.5, 6, 6.5, 7, 7.5, 8, 
5 8.5, 9, 9.5 bar, insbesondere bevorzugt sind Drucke uber 10 bar, z.B. 10, 11, 12, 13, 14, 15, 20, 
25, 30, 25, 40, 45, 50 und mehr bar. Drucke von mehr als 100 bar fuhren dagegen in der Regel 
nicht zu einer weiteren Verbesserung der Materialeigenschaften. Temperatur im Sinne dieser 
Erfindung ist die Temperatur im zu pressenden bzw. gepressten Material. Bei langeren Verweil- 
zeiten beim Pressvorgang (z.B. 1 Minute) wird die Temperatur im Material, der Temperatur auf 

1 0 der Oberflache der Presse im wesentlichen entsprechen. Temperaturen unterhalb von 60° C 
sind in der Regel nicht ausreichend. Im allgemeinen werden Temperaturen von 60°C und mehr 
verwendet, so z.B. 60° Oder 65°C. Bevorzugt sind Temperaturen von 70° C Oder mehr, so z.B. 
70° C, 75° C, insbesondere von 80° C oder mehr, wie z.B. 80° C, 85° C, 90° C, 95° C, 1 00° C 
Oder mehr. Die maximale Temperatur ist abhangig von der Verweilzeit des Materials bei der 

15 Temperatur, da thermische Degradation des Materials vermieden werden sollte. Der optimale 
Temperaturbereich liegt zwischen 80 °C und 180 °C, dies kdnnen neben den oben aufgefuhrten 
Temperaturen z.B. solche bei 110° C, 120° C, 130° C, 140° C, 150° C, 160° C oder 170° C 
sein.. Bei Temperaturen oberhalb von 200 °C konnen sich die Eigenschaften verschlechtern. 

20 Die gewQnschten Materialeigenschaften lassen sich bereits nach sehr kurzen Zeiten einer Ein- 
wirkung von Druck und Temperatur erreichen. Verweilzeiten von 1 Minute sind in der Regel 
ausreichend. Langere Verweilzeiten schaden im Allgemeinen nicht, sind aber aus okonomi- 
schen Grunden nicht wQnschenswert. Typische Verweilzeiten liegen bei 10 Sekunden, 20 Se- 
kuhden, 30 Sekunden, 40 Sekunden, 50 Sekunden oder 60 Sekunden. Es ist aber auch moglich 

25 die Presszeit bei industrieller Fertigung kQrzer zu gestalten, also z.B. Presszeiten von 1 , 2, 3, 4, 
5, 6, 7, 8, 9 oder 10 Sekunden zu verwenden. Bei kurzen Presszeiten werden die hoheren Tem- 
peraturen verwendet werden. Die kurzen Verweilzeiten sind dafur ausschlaggebend, dass das 
komprimierte Material kontinuierlich z.B. mit Kalandern oder Walzenstuhlen hergestellt werden 
kann. 

30 

Durch Einwirkung von Druck und Temperatur wird eine Komprimierung auf £ 20 %, bevorzugt £ 
15 %, insbesondere £ 10 % der ursprOnglichen Dicke erreicht. 

Unter SAP wird in Zusammenhang mit dieser Erfindung superabsorbierendes Polymer verstan- 
35 den. Superabsorbierendes Polymer zeichnet sich dadurch aus, dass es mindestens das 10fache 
seines Gewichts im CRC Test mit 0.9%iger NaCI Losung aufnimmt. SAP ist aus dem Stand der 
Technik bekannt und ist in dieser Erfindung bevorzugt auf Polyacrylat Basis. Der SAP kann in 
jeder Form vorliegen z.B. teilchenformig, als Faser, Film oder Schaum, teilchenformig ist bevor- 
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zugt Verschiedene SAPs und Ihre Herstellung sind z.B. in WO 01/56625 Seite 3 Zeile 37 bis 
"Zeile 16 auf Seite 19 beschrieben. 



Unter Fasern wird im Zusammenhang mit dieser Erfindung alle Fasern verstanden, die mit SAP 
5 im Stand der Technik kombiniert wurden. Bevorzugte Fasern sind solche, die als nonwoven 
vorliegen. Bevorzugte Fasern sind z.B. in WO 01/56625 Seite 19 Zeile 40 bis Zeile 27 auf Seite 
20 beschrieben. 

Unter Pressen wird die Einwirkung von Kraft auf die Oberflache des Materials verstanden. Dies 
1 0 kann durch klassische Pressen, Kalander oder andere geeignete Mittel geschehen. 

Mit der vorliegenden Erfindung wird erstmals Material zur VerfOgung gestelit, das sich bei Was- 
serzugabe (destilliertes Wasser) oder Zugabe w£ssriger Flussigkeiten (0.9%ige NaCI-Losung) in 
einer Dimension urn mindestens das 5-fache ausdehnt und sich in den zwei anderen Dimensio- 
1 5 nen urn weniger wie 20% ausdehnt. 

Durch Einwirkung von Wasser oder wassrigen Flussigkeiten zeigt das Material ein nahezu ein- 
dimensionales Queilverhalten. In x- und y- Achse betragt die Ausdehnung in Wasser in der Re- 
gel nicht mehr als 20%, bevorzugt nicht mehr wie 18%, 16%, 14%, oder 12%, besonders bevor- 
20 zugt nicht mehr wie 1 0 %, 8%, 7%, oder 6%, insbesondere nicht mehr wie 5%, 4%, 3%, 2% 

oder gar 1%, in der z-Achse quillt das Material auf mehr als das 5-fache f 6-fache, oder 7-fache, 
bevorzugt mehr wie das 8-fache, oder 9-fache, insbesondere mehr wie das 10-fache, 1 1-fache, 
12-fache, 13-fache, 14-fache oder gar 1 5-fache oder mehr an. 

25 Das Material ist nach Einwirkung von Druck und Temperatur dimensionsstabil, d.h. es findet 
keine bzw. nur eine geringf Qgige Ausdehnung in Richtung der Dimension start, in der das Mate- 
rial komprimiert wurde. 

Das erfindungsgemaBe Material welst bevorzugt eine Zunahme der Dicke nach 60 Tagen nach 
30 Komprimierung von weniger wie 100%, bevorzugt weniger wie 80%, mehr bevorzugt weniger 
wie 60%, insbesondere weniger wie 50% bezogen auf die Dicke direkt nach der Komprimierung 
auf. 

Das erfindungsgemaBe Material ist bevorzugt erhaltlich durch Druck und Temperaturbehand- 
35 lung von Material erhaltlich durch in-situ Polymerisation (wie oben definiert und aus dem Stand 
der Technik bekannt) des SAP. 
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Zur Herstellung der erfindungsgemaBen ultradQnnen Materialien eignen sich insbesondere die in 
der WO 01/56625 aufgef uhrten Gewebe. Der SAP ist vorzugsweise „in-situ a auf dieses Gewebe 
aufpolymerisiert, es konnen aber beispielsweise auch Materialien erfindungsgemaB komprimiert 
werden, bei denen der SAP in das Gewebe eingestreut ist oder auf das Gewebe aufgeklebt ist. 

5 

Es ist mogiich, dem Ausgangsmaterial vor der Komprimierung Additive zuzugeben. Dies kann 
beispielsweise durch Aufspruhen des Additivs oder einer Additivldsung, durch Tranken, sowie 
durch Einstreuen oder Aufkleben fester Additive erfolgen. Als Additive werden beispielsweise 
Riech- und Aromastoffe, Biozide und sonstige geruchshemmende Stoffe, sonstige Wirkstoffe, 
10 Dungemittel und Nahrstoffe, Farbstoffe, Tenside, Salze, Polymere, Weichmacher u.a. bezeich- 
net. 

Ferner ist es mSglich, erfindungsgemaB Laminate (Mehrschichtmaterialien) herzustellen. Dabei 
sind sowohl M Sandwichstrukturen", d.h. zwischen einer Ober- und Unterschicht aus demselben 
15 Material befindet sich eine zweite, von Ober- und Unterschicht verschiedene Schicht als auch 
Strukturen mit zwei oder mehreren (teilweise) unterschiedlichen Schichten mdglich. 

Es lasst sich beispielsweise das Ausgangsmaterial zusammen mit Baumwollgewebe, Polyes- 
tergewebe, Baumwoll-Polyester Mischgewebe, Papier, Pappe durch einrninutiges Komprimieren 
20 bei 150 °C und 80 bar in Laminate uberfuhren, wobei das Ausgangsmaterial gleichzeitig komp- 
rimiert wird und den Zusammenhalt der Komponenten bewirkt. 

Durch die Komprimierung wird erfindungsgemaB ein Material mit einer Dichte von mindestens 
0.5 g/ccm, bevorzugt mindestens 0 f 6 g/ccm, mehr bevorzugt mindestens 0,7 g/ccm, besonders 
25 bevorzugt 0,8 g/ccm f ganz besonders bevorzugt mindestens 0,9 g/ccm, insbesondere bis min- 
destens 1 g/ccm und mehr erhalten. Die maximale Dichte ist im Allgemeinen nicht mehr wie 1,2 
g/ccm. Vor dem Komprimieren betragt die Dichte typischerweise etwa 0,05 g/ccm. Da das Mate- 
rial auch nach der Komprimierung flexibel ist, nimmt das komprimierte Material ein wesentlich 
geringeres Volumen ein als das Ausgangsprodukt. 

30 

Unter Dichte wird das Gewicht des Materials pro Volumeneinheit verstanden, wobei unter Volu- 
men die Ausdehnung des Materials (LSnge*Breite*Dicke) verstanden wird. 

Das Verhaltnis von Teebeutel zu Retention ist in 0,9 %iger NaCI LSsung ublicherweise groBer 
35 1 ,7 bevorzugt groBer 1 ,9, mehr bevorzugt grSBer 2, insbesondere groBer 2,2 (bei SAP Granulat 
liegt der Wert in der GroBenordnung 1 ,2 bis 1 ,5). Dieser hohe Wert besagt, dass das kompri- 
mierte Material in der Lage ist, groBere Mengen Wasser aufzunehmen als SAP Granulat. Dies 
konnte daran liegen, dass die hohere Wasseraufnahme durch die Poren in der sich entfaltenden 
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Gewebestruktur (Schwammeffekt) entsteht. Nach der schnellen Wasseraufnahme kann das 
Wasser anschlieBend vom SAP aufgenommen werden (Wasserspeicherung). Damit ergibt sich 
mit dem komprimierten erfindungsgemaBen Material ein vergleichbares Eigenschaftsprofil wie 
mit Fluff plus SAP. 

5 

Das erfindungsgemaBe Material weist bei der Retention in 0.9%iger NaCI-Losung bevorzugt 
Werte groBer 3 g/ccm, mehr bevorzugt grSBer 5 g/ccm, insbesonder groBer 6.5 g/ccm oder gar 
7 3/ccm auf . 

1 0 Die Retention (auch in der Einheit g / g) ist mit dem gepressten Material hoher als mit dem nicht 
komprimierten Ausgangsmaterial. Damit fOhrt das Komprimieren zu einem Material mit besse- 
ren Elgenschaften als sie das Ausgangsmaterial besitzt. Die Retention wird urn so hoher, je 
hdher die Temperatur fur die Kompression gewahlt wird. 

1 5 Gibt man das komprimierte Material in eine Atmosphare mit hoher Wasserdampf konzentration, 
wird das Material weicher. 

Das erfindungsgemaBe Material weist bevorzugt eine FSEV nach 60 Sekunden auf, die im Ver- 
gleich zum unkomprimierten Material mindestens verdoppeit ist. 

20 

Das erfindungsgemaBe Material weist auBerdem bevorzugt eine FSEV nach 2 Minuten auf, die 
im Vergieich zum unkomprimierten Material mindestens 60% hoher ist. 

Das erfindungsgemaBe Material weist bevorzugt eine EVUL nach 60 Sekunden auf, die im Ver- 
25 gleich zum unkomprimierten Material mindestens verdoppeit ist. 

Das erfindungsgemaBe Material weist auBerdem bevorzugt eine EVUL nach 2 Minuten auf, die 
im Vergieich zum unkomprimierten Material mindestens 60% hoher ist. 

30 Das erfindungsgemaBe Material weist bevorzugt eine AAP (0.7psi) in 0.9%iger NaCI-LSsung 

auf, die groBer 5 g/ccm ist Oder groBer 6,5 g/ccm ist, bevorzugt groBer 9 g/ccm, mehr bevorzugt 
groBer 10 g/ccm, besonders bevorzugt grSBer 11 g/ccm, insbesondere groBer 12 g/ccm oder 
gar grfiBer 1 3 g/ccm ist. 

35 Die erfindungsgemaBen Materialien eignen sich auch als (Mehrschicht) Material zur Absorption 
von Wasserdampf. Diese Eigenschaft ist reversibel und bleibt auch bei mehreren Absorpti- 
on/Trocken-Zyklen erhalten. 
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Diese Materialien lassen sich unter anderem in folgenclen Anwendungen zur Absorption von 
Wasser oder wassrigen FIQssigkeit, insbesondere KorperflOssigkeit, vorteilhaft verwenden: Hy- 
gieneartikel (z.B. als sogenannter Absorptioncore, Storage und/oder Aquisition Layer in Baby- 
windeln oder Erwachseneninkontinenzartikein, Damenbinden etc.), Bettunterlagen, OP-Tucher, 
5 Wundauflagen, Kompressen, Unterlagen fur Tiertoiletten, FuBmatten, Matten zum Absorbieren 
von Schnee, Raumklimaverbesserung, Klimaverbesserung in Sitz- und Liegemobeln, Schuhsoh- 
len und -einlagen, Kleidungseinlagen, KleidungsstQcke, Tischtucher, Servietten, ReinigungstQ- 
cher, Dichtungen oder Basismaterial fur Dichtungen, z.B. im Bausektor, Rohrinnen- und - 
auBendichtungen, Kabelummantelungen, Damm- und Abdichtmaterial in der Bauindustrie, 

10 Dachbahnen (Wasser- und Dampfsperren), Dichtungsbahnen fur Deponien, Hochwasserschutz 
(Gebaudeschutz, Tankanlagen), WasserstraBen, Tunnelbauten, StraBenbau, Rohrauskleidung 
fur Drilling, Trockenmittel f Or Transport und Lagerung (z.B. Getreide), Folien fur Agro, incl. Ero- 
sionsschutz, Unterlagen fur Pflanzen, Ummantelung von Wurzelballen, Matten zum Keimen von 
Saatgut, Matten f Qr Zierpf lanzen (Balkonkasten etc.), Dichtungsmaterial im Boden gegen auf- 

15 steigendes Wasser und Sickerwasser, Dekontamination von Boden (z.B. Entfernen von 

Schwermetallsalzen), Abfallbeutel, Verpackungen, Saugmatten fur Transport feuchter und was- 
serabgebender Guter, Laminate, Filter, Feuerschutz. 

20 Das komprimierte Material hat naturgemaB eine geringere Oberflache als das Ausgangsmaterial 
und somit eine geringere Wasseraufnahmegeschwindigkeit. Die Absorptionsgeschwindigkeit 
iasst sich beispielsweise durch eine VergroBerung der Oberflache erhohen. Geeignete MaB- 
nahmen sind z.B. Auf rauhen der Oberflache oder Komprimieren in Gegenwart von strukturge- 
benden, oberflachenvergroBernden Elementen. 

25 

PrQfergebnisse 

Als Basismaterial wurde Luquafleece IS von BASF Aktiengesellschaft eingesetzt. Es konnen 
ublicherweise Vliese mit einem Flachengewicht von 20 bis 2000 g/m 2 eingesetzt werden. In den 

30 f olgenden Beispielen wurde ein PET Vlies mit einem FlSchengewicht 1 00 g/m 2 verwendet (Sa- 
wafill 8135 der Firma Sandler). Luquafleece IS kann in Analogie zu Beispiel 9 von WO 01/56625 
durch Beladung des o.g. Nonwovens mit 200 g/m 2 SAP (beidseitige Beschichtung mit je 100 
g/m 2 ) hergestellt werden. Es konnen auch andere Beladungen verwendet werden, die im allge- 
meinen zwischen 50 g/m 2 und 1000 g/m 2 liegen. Die Beladungen konnen von einer Seite oder 

35 beidseitig erfolgen. Bevorzugt sind Beladungen zwischen 100 g/m 2 und 300 g/m 2 . 



Als Vergleich wurde ein Material unter den in WO 01 / 56625 angegebenen Bedingungen komp- 
rimiert und getestet. Dieses Material wird mit „Vergleichsmaterial a bezeichnet. 
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Es wurden Proben, die bei 5, 10, 80 und 160 bar und 50, 100, 150 und 200 °C hergestellt wur- 
den, jeweils in 0,9 %iger NaCl-Losung sowie dest Wasser vermessen. Folgende Aussagen 
konnen anhand der PrOfergebnisse gemacht werden: 

5 

Testmethoden, mit denen sich die erfindungsgemaBen Materialien am deutiichsten von Lu- 
quafleece und dem nach WO 01 / 56625 hergestellten komprimierten Material unterscheiden, 
sind CRC sowie Testmethoden mit der MaBeinheit „Gramm absorbierte Russigkert / ccm". 

10 Die Retention Oder CRC wurde gemessen, wie in WO 01/56625 Sefte 30 Zeile 40 ff beschrie- 
ben. 

Die AUL Oder AAP wurde gemessen, wie in WO 01/56625 Seite 30 Zeile 16 ff beschrieben. 
Der Teebeutel wurde bestimmt, wie die Retention nur ohne Zentrif ugation. 

15 

Typische Werte fQr das erfindungsgemaBe Material werden in folgender Obersicht angegeben, 
wobei in Klammern die Werte des nicht komprimierten Ausgangsmaterials und des gemaB WO 
01/56625 bei geringeren Temperaturen komprimierten Materials angegeben sind. 

20 Retention (in 0,9%iger NaCI): 6 - 8,2 g/g (5,8 g/g & 5,9 g/g) 

Retention (in 0,9%iger NaCI): 1500 - 2200 g/m 2 (1495 g/m 2 & 1346 g/m 2 ) 

Retention (in 0,9%iger NaCI): 4 - 7,5 g/ccm (0,3 g/ccm & 0,4 g/ccm) 

Teebeutel (in 0,9%iger NaCI): 10-20 g/ccm (0,8 g/ccm & 1 ,3 g/ccm) 

Dichte: 0,5 - 1 ,2 g/ccm (0,05 g/ccm & 0,07 g/ccm) 
25 Ausdehnungsfaktor (in 0,9%iger NaCI): 10-21 (1 ,1 & 1 ,7) 

AAP (in 0,9%iger NaCI; 0,7psi): 10,5 - 12,5 g/g (13 g/g & 12,3 g/g) 

AAP (in 0,9%iger NaCI; 0,7psi): 2500 - 3600 g/m 2 (3300 g/m 2 & 2968 g/m 2 ) 

AAP (in 0,9%iger NaCI; 0,7psi): 6-14 g/ccm (0,6 g/g & 1,0 g/ccm) 

30 Retention (in dest. Wasser): 1 3,5 - 1 9 g/g (1 3,3 g/g & 1 2,9 g/g) 

Retention (in dest. Wasser): 4000 - 5400 g/m 2 (3455 g/m 2 & 3106 g/m 2 ) 

Retention (in dest. Wasser): 10-16,5 g/ccm (0,7 g/ccm & 0,9 g/ccm) 

Teebeutel (in dest. Wasser): 15-33 g/ccm (1,3 g/ccm & 3,0 g/ccm) 

Ausdehnungsfaktor (in dest. Wasser): 15 - 33 (1 ,5 & 2,2) 
35 AAP (in dest. Wasser): 1 8 - 22,5 g/g (1 8,9 g/g & 1 9,5 g/g) 

AAP (in dest. Wasser; 0,7psi): 5000 - 6200 g/m 2 (4750 g/m 2 & 4735 g/m 2 ) 

AAP (in dest. Wasser; 0,7psi): 1 0 - 22 g/ccm (0,9 g / g & 1 ,4 g/ccm) 
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Das Nonwoven ohne SAP zeigt grundsatzlich andere Eigenschaften als Luquafleece IS. Noch 
starkere Unterschiede bestehen zwischen komprimiertem Nonwoven und komprimiertem Lu- 
quafleece IS. Das reine Nonwoven hat aufgrund des Schwammeffektes einen hohen Teebeu- 
telwert von 37 g / g in NaCI und, weil bei diesem Effekt der Salzgehalt keine Rolle spiett, mit 38 
5 g / g den gteichen Wert in dest. Wasser. Der CRC Wert 1st aus gleichem Grund mit 0,4 g / g in 
beiden genannten Medien extrem niedrig; denn durch das Zentrifugieren wird die Flussigkeit 
nahezu vollstandig aus dem Gewebe entfernt. 



Wird das Nonwoven durch Einwirkung von Druck und Temperatur komprimiert, quillt es in Ge- 
1 0 genwart von Wasser nicht auf . Dementsprechend niedrig sind die Teebeutel- und CRC Werte. 
Ein Nonwoven das 1 Minute bei 200 °C und 80 bar gepresst wurde, zeigte in 0,9 %iger NaCI 
einen Teebeutelwert von 1 ,9 g / g und eine CRC von 0,3 g / g. Die Dicke des gepressten Materi- 
als blieb mit 0,1 mm unverandert. Diese Ergebnisse zeigen, dass eine Quellung in der z-Achse 
nur in Gegenwart von SAP moglich ist. 

15 

UltradQnne Materialien gemaB der vorliegenden Erfindung lassen sich prinzipiell auch herstellen, 
indem man SAP Granulat Oder Pulver in ein Nonwoven hineinstreut, den SAP ggf. mit einem 
Kleber auf dem Nonwoven fixiert oder durch andere Techniken auf dem Gewebe verankert. 
Obwohl die physikalischen Eigenschaften ahnlich zu denen des gepressten in-situ Materials 
20 sind, haben Produkte, die reversibel auf dem Nonwoven fixiert sind den Nachtei), dass sich der 
SAP durch das Aufquellen in Gegenwart von Wasser wieder vom Nonwoven ablost. Bei komp- 
rimierten Materialien, die Jn-situ" auf Fasern aufpolymerisiert sind, ist der SAP hingegen fest auf 
der Faser verankert und lost sich auch in Gegenwart von Wasser nicht wieder ab. 

25 Dimensionsstabilitat 



Das komprimierte Material ist dimensionsstabil* d.h. auch nach lingerer Lagerung bei Raum- 
temperatur und rel. Luftfeuchten von vorzugsweise weniger als 60 % dehnt sich das Material 
nicht Oder nur unwesentlich aus. Diese Dimensionsstabilitat wurde bei alien Proben festgestellt, 
30 die bei einer Temperatur von mehr als 60 °C und einem Druck von mehr als 5 bar komprimiert 
wurden. Bei dem nach WO 01 / 56625 hergestellten Vergleichsmaterial fand dagegen unter den 
o.g. Bedingungen eine Ausdehnung des Materials statt: 

Probe[mm] Dicke direkt nach Komprimierung [mm] Dicke nach 60 Tagen 

35 1 0,8 2,4 

2 0,7 1,8 

3 0,7 1.9 

4 0,8 2,3 
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Ausdehnungsvolumen in Abhangigkeit von der Zeit 

In WO 01 / 56625 wird diese KenngroBe beschrieben (Seite 31 Zeile 33 ff - FSEV). Mit einer 
SAP Beiadung von 200 g/m 2 wurden in 0,9%iger NaCI folgende Werte angegeben: 

5 

SSekunden 1 f 4ml 
10Sekunden 2,2 mi 

30 Sekunden 4,3 ml 

60 Sekunden 5,9 ml 

10 1 20 Sekunden 7,3 ml 

300 Sekunden 8,5 ml 

600 Sekunden 9,0 ml 

Mit komprimierten Materiaiien, die bei verschiedenen Drucken und Temperaturen (Dauer: 1 
15 Minute) komprimiert wurden, wurden folgende Werte gemessen. Mit „Vergleich" ist die Probe 
bezeichnet, die nach der WO 01 / 56625 hergestellt wurde (5 bar, 48 s, 50 °C). 



Bestimmung des Ausdehnungsvolumens (FSEV) 



Zeit 


5bar 
100°C 


10bar 
100°C 


80bar 
100°C 


5bar 
150°C 


10bar 
150°C 


80bar 
150°C 


Vergleich 


10Sek. 


2,4 ml 


2,4 ml 


2,2 ml 


1,3 ml 


2,2 ml 


0,1 ml 


2,4 ml 


30 Sek. 


6,8 ml 


7,1 ml 


7,5 ml 


5,7 ml 


6,4 ml 


0,7 ml 


5,8 ml 


60 Sek. 


8,7 ml 


9,3 ml 


10,1 ml 


9,0 ml 


9,3 ml 


4,2 ml 


7,5 ml 


120 Sek. 


9,8 ml 


10,5 ml 


11,1 ml 


10,7 ml 


10,8 ml 


10,1 ml 


8,7 ml 


300 Sek. 


10,4 ml 


11,3 ml 


11,8 ml 


11,5 ml 


11,6 ml 


11,5 ml 


9,5 ml 


600 Sek. 


10,6 ml 


11,5 ml 


12,0 ml 


11,7 ml 


11,8 ml 


11,8 ml 


9,9 ml 



20 

Die Werte zeigen, dass die FSEV Werte des erfindungsgemaBen Materials (mit der Ausnahme 
80 bar / 150 °C) bereits nach 30 -.60 Sekunden deutlich hoher liegen als die des in WO 01 / 
56625 beschriebenen komprimierten Materials. Die Werte zeigen ebenfalls, dass der Endwert 
nach etwa 300 Sekunden fast erreicht ist. 

25 

Fuhrt man die Messung durch, indem man das Ausdehnungsvolumen unter einer Druckeinwir- 
kung von 0,5 psi (EVUL, gemaB WO 01/56625, Seite 32, Zeile 6 ff) durchfuhrt, ergibt sich ein 
Shnliches Bild: 



WO 2004/039493 




T/EP2003/011930 



11 

Bestimmung des Ausdehnungsvolumens (EVUL) bei 0,5 psi 



Zeit 


obar 

1 \J\J \s 


luDar 
100°C 


oUDai 
100°C 


DUeir . 

150°C 


1 Hhor 

i uuar 
150°C 


ouucu 
150°C 


Vf*rn lpinh 

V CI yicivi 1 


10Sek. 


0,9 ml 


0,4 ml 


1,2 ml 


0,6 ml 


0,8 ml 


0,1 ml 


0,1 ml 


30 Sek. 


3,0 ml 


2,2 ml 


3,7 ml 


3,0 ml 


3,1 ml 


1,4 ml 


1,0 ml 


60 Sek. 


4,4 ml 


3,6 ml 


5,1 ml 


4,7 ml 


4,7 ml 


4,2 ml 


2,1 ml 


120 Sek. 


5,0 ml 


4,6 ml 


5,8 ml 


6,0 ml 


5,8 ml 


5,8 ml 


3,1 ml 


300 Sek. 


5,6 ml 


5,3 ml 


6,1 ml 


6,6 ml 


6,4 ml 


6,4 ml 


3,8 ml 


600 Sek. 


5,6 ml 


5,7 ml 


6,3 ml 


6,9 ml 


6,6 ml 


6,4 ml 


3,8 ml 



Bei einer Wasseraufnahme unter einem Druck von 0,5 psi sind die nach dem erfindungsgema- 
5 Ben Verfahren hergestellten Proben schneller als die Vergleichsprobe. Lediglich die bei 80 °C / 
150 bar hergestellte Probe ergibt nach 10 Sekunden den gleichen Wert, alle anderen Messer- 
gebnisse sind aber auch hier besser als bei der Vergleichsprobe. 



Aufnahme von Wasserdampf 

10 

Das komprimierte Material ist In der Lage, signifikante Mengen Wasserdampf zu absorbieren 
und bei niedrigen relativen Luftfeuchten wieder abzugeben (vergleichbare Eigenschaften wie 
Luquafleece IS). Verschiedene ProbestOcke O'eweils 100 x 100 mm), die eine Minute bei 160 bar 
und unterschiedlichen Temperaturen komprimiert wurden, wurden 24 h bei Raumtemperatur in 

15 einem Exsikkator bei 95 % rel. Luftfeuchte gelagert. AnschlieBend wurden die Proben an der 
Luft bei 23 °C und 45 % rel. Luftfeuchte getrocknet. Die Resultate sind der Tab. A zu entneh- 
men. AnschlieBend wurden die Proben erneut 24 h im Exsikkator bei 95 % rel. Feuchte gelagert 
und danach wiederum bei Raumtemperatur und 45 % rel. Feuchte getrocknet. Dieser Zyklus 
wurde ein drittes Mai durchgefQhrt. Die Ergebnisse nach dem dritten Zyklus sind derTabetle B 

20 zu entnehmen. 
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Tab. A 





Feuchtigkeitsaufnahme 
Gewicht nach 24 h (in % bez. auf 
Startgewicht) 


Feuchtigkeitsabnahme 
Gewicht nach 24 h (in % bez. auf 
Startgewicht) 


Luquafleece IS 


143 


107 


P1 (50°C/160bar) 


142 


107 


P2 (100°C/160bar) 


144 


107 


P3(150°C/160bar) 


149 


112 


P4(200°C/160bar) 


149 


114 


Tab. B 


Probe 


Feuchtigkeitsaufnahme 
Gewicht nach 3 Zyklen (in % bez. 
auf Startgewicht) 


Feuchtigkeitsabnahme 
Gewicht nach 3 Zyklen(in % bez. 
auf Startgewicht) 


Luquafleece IS 


149 


107 


P1 (50°C/160bar) 


152 


107 


P2 (100°C/160bar) 


152 


109 


P3(150°C/160bar) 


157 


113 


P4(200°C/160bar) 


155 


114 



5 
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Beispiele 

Fur die Prufungen wurden Proben der Flache 30 x 50 mm verwendet. Fur die AAP Tests wurde 
ein kreisrundes Stuck mit einem Durchmesser von 6 cm eingesetzt (28,3 cm 2 FlSche). Die Ver- 
5 suche wurden mit 0,7 psi durchgefuhrt. 

Bei der Vermessung der 30 x 50 mm Proben wurde eine Quellung im wesentlichen in z- 
Richtung beobachtet. In x- Oder y-Richtung wurde eine Quellung um ca. 10 % gemessen, die 
dritte Dimension blieb unverandert (in einer Achse ist das Gewebe leichter dehnbar als in der 
10 anderen Dimension). 

Alle Tests wurden nach den gangigen Standardmethoden fOr SAP durchgefuhrt. 
Beispiel 1 

15 Luquafleece IS wurde eine Minute bei 100 °C und 160 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in dest. Wasser erhalten: 

Dicke des komprimierten Materials: 0,3 mm 

CRC:15,6g/g 
20 CRC:4905g/m 2 

Teebeutelwert: 30,6 g / ccm*) 

Retention: 1 6,4 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,984 g / ccm 

Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 31 ,0 
25 AAP (0,7 psi): 19,1 g/g 

AAP (0,7 psi): 5689 g / m 2 

AAP (0,7 psi): 19,0 g / ccm 

*) die Angabe bezfeht sich auf das eingesetzte Material 

30 

Beispiel 2 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 100 °C und 80 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in dest. Wasser erhalten: 

35 Dicke des komprimierten Materials: 0,3 mm 
CRC: 15,7 g/g 
CRC:4592g/m 2 
Teebeutelwert: 31 ,7 g / ccm*) 
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Retention: 1 5,3 g / ccm*) 
Dichte des eingesetzten Materials: 1 ,042 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 28,7 
AAP (0,7 psi):19,8g/g 
5 AAP (0,7 psi): 5477 g / m 2 
AAP (0,7 psi): 1 8,2 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 
10 Beispiel3 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 150 °C und 80 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in dest. Wasser erhalten: 

Dicke des komprimierten Materials: 0,25 mm 
15 CRC:14,6g/g 

CRC: 3326 g/m 2 

Teebeutelwert: 32,9 g / ccm*) 

Retention: 1 6,6 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,969 g / ccm 
20 Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 32,5 

AAP (0,7 psi): 19,2 g/g 

AAP (0,7 psi): 4382 g/m 2 

AAP (0,7 psi): 21 ,9 g/ ccm 

25 *) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 
Beispiel 4 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 200 °C und 80 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten iri dest. Wasser erhalten: 

30 

Dicke des komprimierten Materials: 0,25 mm 
CRC: 18,4 g/g 
CRC: 4577 g/m 2 
Teebeutelwert: 30,0 g / ccm*) 
35 Retention: 1 5,3 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,959 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 28,0 
AAP (0,7 psi): 22,4 g/g 
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AAP (0,7 psi): 6184 g/m 2 
AAP (0,7 psi): 20,6 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

5 

Beispiel 5 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 150 °C und 10 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in dest. Wasser ertiatten: 

10 Dicke des komprimierten Materials: 0,4 mm 

CRC: 16,1 g/g 

CRC: 4830 g/m 2 

Teebeutelwert: 24,5 g / ccm*) 

Retention: 12,1 g/ccm*) 
1 5 Dichte des eingesetzten Materials: 0,697 g / ccm 

Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 22,3 

AAP (0,7 psi): 20,9 g/g 

AAP (0,7 psi): 6042 g/m 2 

AAP (0,7 psi): 1 5,1 g / ccm 

20 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

Vergleichsbeispiel 1 (Luquafleece IS) 

Dicke des Luquafleece IS: 5,3 mm 
25 CRC: 13,3 g/g 

CRC: 3455 g/m 2 

Teebeutelwert: 1 ,3 g / ccm*) 

Retention: 0,73 g/ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,051 g / ccm 
30 Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 1 ,5 

AAP (0,7 psi): 18,9 g/g - 

AAP (0,7 psi): 4750 g/m 2 

AAP (0,7 psi): 0,9 g / ccm 

35 *) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

Vergleichsbeispiel 2 (Luquafleece IS 48 s bel 6 bar und 50 °C komprimiert) 
Dicke des komprimierten Materials: 3,1 mm 



10 
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CRC:12,9g/g 
CRC: 3106g/m 2 
Teebeutelwert: 2,0 g / ccm*) 
Retention: 0,9 g / ccm*) 
i Dichte des eingesetzten Materials: 0,074 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 2,2 
AAP (0,7 psi): 19,5 g/g 
AAP (0,7 psi): 4735 g / m 2 
AAP (0,7 psi): 1 ,4 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 



Ein Erhohen des Druckes bei niedrigen Temperaturen ergibt keine signifikante Verbesserung. 
Dies soil anhand des folgenden Beispiels belegt werden. 

15 

Vergleichsbeispiel 3 (Luquafleece IS 60 s bei 80 bar und 50 °C komprimiert) 
Dicke des komprimierten Materials: 0,8 mm 
Dicke des komprimierten Materials nach 4 Wochen: 1,2 mm 
CRC: 12,5 g/g 
20 CRC: 2730 g / m 2 

Teebeutelwert: 3,0 g / ccm*) 
Retention: 1 ,9 g / cdm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,1 59 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 4,6 
25 AAP (0,7 psi): 18,4 g/g 
AAP (0,7 psi): 4276 g/m 2 
AAP (0,7 psi): 3,1 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

30 

Beispiel 6 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 100 °C und 160 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in 0,9 %iger NaCI erhalten: 



35 Dicke des komprimierten Materials: 0,3 mm 
CRC: 6,5 g / g 
CRC: 2069 g/m 2 
Teebeutelwert: 19,4 g/ ccm*) 
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Retention: 6,9 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,977 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 19,0 
AAP (0,7 psi):10,6g/g 
5 AAP (0,7 psi): 3357 g / m 2 
AAP (0,7 psi): 1 1 ,2 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 
10 Beispiel7 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 100 °C und 80 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in 0,9 %iger NaCI erhalten: 

Dicke des komprimierten Materials: 0,3 mm 
15 CRC: 7,3 g/g 

CRC:2151 g/m 2 
Teebeutelwert: 19,5 g / ccm*) 
Retention: 7,2 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 1 ,073 g / ccm 
20 Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 1 9,3 
AAP (0,7 psi): 11,3 g/g 
AAP (0,7 psi): 3039 g/m 2 
AAP (0,7 psi): 10,1 g / ccm 

25 *) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 
Beispiel 8 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 150 °C und 160 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in 0,9 %iger NaCI erhalten: 

30 

Dicke des komprimierten Materials: 0,25 mm 
CRC: 6,4 g / g 
CRC: 1489 g/m 2 
Teebeutelwert 1 6,5 g / ccm*) 
35 Retention: 7,4 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 1 ,1 1 3 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 20,0 
AAP (0,7 psi): 11,2 g/g 
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MP (0,7 psi): 2650 g/m 2 
AAP (0,7 psi): 13,3 g / can 



*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

5 

Betspiel 9 

iaiquafleece IS wurde eine Minute bei 150 °C und 80 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
P&ben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in 0,9 %iger NaCi erhalten: 



10 Dicke des komprimierten Materials: 0,25 mm 

CRC: 6,5 g/g 

CRC: 1490 g/m 2 

Teebeutelwert: 20,1 g / com*) 

Retention: 7,5 g / ccm*) 
1 5 Dfchte des eingesetzten Materials: 1 ,006 g / ccm 

Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 20,5 

AAP (0,7 psi): 11,7 g/g 

AAP (0,7 psi): 2792 g/m 2 

AAP (0,7 psi): 1 4,0 g / ccm 

20 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 
BeispieMO 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 150 °C und 10 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
25 Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in 0,9 %iger NaCI erhalten: 



Dicke des komprimierten Materials: 0,4 mm 
CRC: 6,9 g/g 
CRC: 2128 g/m 2 
30 Teebeutelwert: 1 0,5 g / ccm*) 
Retention: 4,3 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,590 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 11,2 
AAP (0,7 psi): 12,3 g/g 
35 AAP (0,7 psi): 3251 g/m 2 
AAP (0,7 psi): 6,5 g / ccm 



) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 
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Beispiel 11 

Luquafleece IS wurde eine Minute bei 200 °C und 160 bar komprimiert. Es wurden 30 x 50 mm 
Proben vermessen. Dabei wurden folgende Daten in 0,9 %iger NaCI erhalten: 

5 

Dicke des komprimierten Materials: 0,22 mm 

CRC: 8,2 g / g 

CRC: 2230 g / m 2 

Teebeutelwert: 1 5,5 g / ccm*) 
1 0 Retention: 7,4 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 1,043 g / ccm 

Ausdehnungsfaktor in z-Achse: .18,9 

AAP (0,7 psi): 11,8 g/g 

AAP (0,7 psi): 3251 g/m 2 
1 5 AAP (0,7 psi): 1 0,9 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

Vergleichsbeispiel 4 (Luquafleece IS) 
20 Dicke des Luquafleece IS: 5,2 mm 

CRC: 5,8 g / g 

CRC: 1495 g/m 2 

Teebeutelwert: 0,8 g / ccm*) 

Retention: 0,3 g / ccm*) 
25 Dichte des eingesetzten Materials: 0,047 g / ccm 

Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 1 ,1 

AAP (0,7 psi): 13,0 g/g 

AAP (0,7 psi): 3300 g / m 2 

AAP (0,7 psi): 0,6 g / ccm 

30 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

Vergleichsbeispiel 5 (Luquafleece IS 48 s bei 6 bar und 50 °C komprimiert) 
Dicke des komprimierten Materials: 3,1 mm 
35 CRC: 5,9 g / g 

CRC: 1346 g/m 2 
Teebeutelwert: 1 ,3 g / ccm*) 
Retention: 0,4 g / ccm*) 
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Dichte des eingesetzten Materials: 0,072 g / ccm 
Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 1,7 
AAP (0,7 psi): 12,3 g/g 
AAP(0,7 psi): 2968 g/m 2 
5 AAP (0,7 psi): 1 ,0 g / ccm 

*) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

Ein Erhohen des Druckes bei niedrigen Temperaturen ergibt keine signifikante Verbesserung. 
1 0 Dies soli anhand des folgenden Beispiels belegt werden. 

Vergleichsbeispiel 6 (Luquafleece IS 60 s bei 80 bar und 50 °C komprimiert) 
Dicke des komprimierten Materials: 0,8 mm 
Dicke des komprimierten Materials nach 4 Wochen: 1 ,2 mm 
15 CRC:5,8g/g 

CRC: 1330 g/m 2 
Teebeutelwert: 1 ,0 g / ccm*) 
Retention: 0,3 g / ccm*) 

Dichte des eingesetzten Materials: 0,1 84 g / ccm 
20 Ausdehnungsfaktor in z-Achse: 2,8 
AAP (0,7 psi): 11,7 g/g 
AAP (0,7 psi): 2686 g/m 2 
AAP (0,7 psi): 3,0 g / ccm 

25 *) die Angabe bezieht sich auf das eingesetzte Material 

Beeinflussung der Harte des uttradunnen Materials 

30 Harte und Feuchtigkeitsaufnahmegeschwindigkeit lassen sich z.B. durch Zugabe von weichma- 
chenden Chemikallen oder durch eine Strukturierung (VergroBerung) der Oberflache des ultra- 
dQnnen Materials beeinf lussen. Als weichmachende Chemikalien kommen z.B. tertiare Alkano- 
lamine in Frage. Die freien SSuregruppen des SAP werden dabei bevorzugt zumindest zu 20 
mol% neutralisiert. Bevorzugte Alkanolamine sind ausgewahlt aus der Gruppe Triethanolamin, 

35 Methyldiethanolamin, Dimethylaminodiglycol, Dimethylethanolamin, N,N > N , ,N'- 

Tetra(hydroxyethyi)ethylendiamin. Diese Moglichkeiten sind an sich nicht neu, wohl aber im Zu- 
sammenhang mit einer Beeinflussung des Wasseraufnahmevermogens bei superabsorbieren- 
den Fl£chengebilden. Daneben lasst sich das ultradQnne Material durch eine gezielte Zugabe 
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geringer Mengen Wasser weicher machen. Die angesprochenen Moglichkeiten des Weichma- 
chens konnen auch kombiniert werden. Urn eine moglichst homogene Erhohung der Feuchtig- 
keit zu erreichen, wird das Material vorzugsweise mit Wasserdampf oder Wassernebel behan- 
delt. Urn die Weichheit zu bewahren ist es allerdings anschlieGend erforderlich, das Material 
5 luftdicht zu verpacken. 

Die Veranderung der Harte kann beispielsweise mit einer Apparatur gemessen werden, mit der 
eine Kugel eine definierte Wegstrecke in das Material gedruckt und die Kraft gemessen wird, die 
fur diese Wegstrecke erforderlich ist. Das ultradunne Material wurde 24 h bei Raumtemperatur 

10 in eine gesattigte Wasserdampfatmosphare gelegt. Das Material nahm in diesem Zeitraum 70 % 
seines Eigengewichts an Feuchtigkeit auf. Nach 24 h wurde die Probe aus dieser Atmosphare 
entnommen und es wurde die Kraft gemessen, die erforderlich ist, die Kugel 10 mm tief in das 
Material hineinzudrGcken. Im Stundenrhythmus wurde die Messung wiederholt. Das Material 
befand sich in dieser Zeit In einer Umgebung mit 50 % rel. Feuchte bei 24 °C, d.h. der Feuchtig- 

15 keitsgehalt nahm in diesem Zeitraum stetig ab und hatte nach 7 h den Ausgangswert nahezu 
wieder erreicht. 

Folgende Feuchtrgkeitsgehalte (bezogen auf das eingesetzte Material vor Feuchtlagerung) wur- 
den gemessen: 

20 70 % nach 24 h in gesattigter Wasserdampfatmosphare 
40 % nach 1 h bei 24 °C und 50 % rel. Luftfeuchte 
1 1 % nach 3 h bei 24 °C und 50 % rel. Luftfeuchte 
1 % nach 7 h bei 24 °C und 50 % rel. Luftfeuchte 

25 Die fur die Hartemessung eingesetzten Materialmen waren 1 Minute bei 160 bar und unterschied- 
lichen Temperaturen komprimiert worden. Folgende MeBwerte (10 mm Weglange) wurden er- 
halten: 

Probe 1 (200 °C / 1 60 bar): 
30 Kraft: 8 N Messung sot ort, 1 0 N nach 1 h, 21 N nach 3 h, 33 N nach 7 h 
Probe 2 (150 °C/160 bar): 

Kraft: 7 N Messung sofort, 9 N nach 1 h, 18 N nach 3 h, 24 N nach 7 h 
Probe 3 (50 °C/160 bar): 

Kraft: 8 N Messung sofort, 1 1 N nach 1 h, 16 N nach 3 h, 19 N nach 7 h 
35 Vergleich: Luquafleece IS 

Kraft: 4 N Messung sofort, 4,5 N nach 1 h, 6 N nach 3 h, 10 N nach 7 h 
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Es ist deutlich zu erkennen, dass die Materialien mit abnehmendem Feuchtigkeitsgehalt h&rter 
werden. Weiterhin ist den MeBwerten zu entnehmen, dass in etwa die gleiche Kraft aufgewendet 
werden rnuB, die Kugel 10 mm in ein trockenes Luquafleece hineinzudrQcken wie in ein ultra- 
dunnes Material mit einem Feuchtegehalt von 70 %. 



5 
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PatentansprQche: 

1 . Material aus SAP und Fasern, erhaltlich durch Pressen bei Temperaturen von mindestens 
60° C und Drucken von mindestens 3 bar. 

2. Materialien gemaB Anspruch 1 erhaltlich durch Pressen bei Temperaturen von mindestens 
70° C. 

3. Materialien gem£B Anspruch 1 erhaltlich durch Pressen bei Temperaturen von mindestens 
10 80° C. 

4. Materialien nach einem der Anspruche 1 bis 3 erhaltlich durch Pressen bei Drucken von 
mindestens 5 bar. 

15 5. Materialien nach einem der Anspriiche 1 bis 3 erhaltlich durch Pressen bei Drucken von 
mindestens 10 bar. 

6. Material gemaB einem der Anspruche 1 bis 5, das sich bei Wasserzugabe in einer Dimensi- 
on urn das mindestens das 5-fache ausdehnt und in den zwei anderen Dimensionen um 

20 weniger wie 20%. 

7. Material aus SAP und Fasern, das sich bei Wasserzugabe in einer Dimension um das min- 
destens das 5-fache ausdehnt und in den zwei anderen Dimensionen um weniger wie 20%. 

25 8. Material gemaB einem der Anspriiche 1 bis 7, das sich bei Wasserzugabe in einer Dimensi- 
on um das mindestens das 10-fache ausdehnt und in den zwei anderen Dimensionen um 
weniger wie 10%. 

9. Material gemaB einem der AnsprQche 1 bis 8, erhaltlich durch in-situ Polymerisation des 
30 SAP. 



10. Material gemaB einem der AnsprQche 1 bis 9, mit eine Dichte von mindestens 0.5 g/ccm bis 
zu einer Dichte von 1 .2 g/ccm. 



35 



11. Material gemaB einem der AnsprQche 1 bis 10, bei dem das Verhaitnis von Teebeutel zu 
Retention in 0.9%iger NaCI-Losung groBer 2 ist. 
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12. Material gemaB einem der Anspruche 1 bis 11, bei dem die Retention in 0.9%iger NaCI- 
Losung groBer 3 g/ccm ist. 

13. Material gemaB einem der Anspruche 1 bis 12, bei dem die Zunahme der Dicke nach 60 
5 Tagen nach Komprimierung weniger wie 100% bezogen auf die Dicke direkt nach der 

Komprimierung betragt 

14. Material gemaB einem der Anspruche 1 bis 13, bei dem die FSEV nach 60 Sekunden im 
Vergleich zum unkomprimierten Material mindestens verdoppelt ist. 

10 

15. Material gemaB einem der AnsprQche 1 bis 14, bei dem die FSEV nach 2 Minuten im Ver- 
gleich zum unkomprimierten Material mindestens 60% hoher ist. 

16. Material gemaB einem der AnsprQche 1 bis 15, bei dem die EVUL nach 60 Sekunden im 
15 Vergleich zum unkomprimierten Material mindestens verdoppelt ist. 

17. Material gem§6 einem der AnsprQche 1 bis 16, bei dem die EVUL nach 2 Minuten im Ver- 
gleich zum unkomprimierten Material mindestens 60% hoher ist. 

20 18. Material gemaB einem der AnsprQche 1 bis 17, bei dem die AAP (0.7psi) in 0.9%iger NaCI- 
Ldsung grSBer 5 g/ccm ist. 

19. Mehrschichtmaterialien enthaltend Material nach einem der Anspruche 1 bis 18. 

25 20. Verwendung von Material und Mehrschichtmaterial gemaB einem der Anspruche 1 bis 19 
zur Absorption von Wasserdampf. 

21. Verwendung von Material und Mehrschichtmaterial gemaB einem der AnsprQche 1 bis 19 
zur Absorption von Wasser Oder wassrigen FIQssigkeit, insbesondere KorperflQssigkert. 

30 

22. Verfahren zur Herstellung von komprimierten Material enthaltend SAP und Faser durch 
Pressen bei Temperaturen Qber 60° C und Drucken Qber 3 bar. 
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PCT/EP 03/11930 



Feld I Bemerkungen zu den Anspruchen, die sich als nlcht recherchierbar erwiesen haben (Fortselzung von Punkt 2 auf Blatt 1) 



Gema3 Artikel I7(2)a) wurde aus folgenden GrOnden for bestlmmte AnsprOche keln Recherchenbericht erstellt: 
1 ' ^— ^ mU^dchauf Gegenstande bezlehen. zu deren Recherche die Behorde nicht verpflichtet ist, namllch 



2 * ^ Ste C sich N aul Teile der ^tematio^Jen Anmeldung bezlehen, die den vorgeschriebenen Anforderungen so wenlg entsprechen, 
daB eme slnnvolle Internationale Recherche nlcht durchgefQhrt werden kann, namllch 

siehe Zusatzblatt WEITERE ANGABEN PCT/ISA/210 



3 * ^ es C ^ch N dabel um abhangige AnsprOche handelt, die nlcht entsprechend Satz 2 und 3 der Regel 6.4 a) abgefaBt slnd. 
Feld II Bemerkungen bel mangelnder Einheitlichkeit der Erfindung (Fortsetzung von Punkt 3 auf Blatt 1) 



Die Internationale Recherchenbehorde hat festgestellt, daB diese InternatlonaJe Anmeldung mehrere Erfindungen enthalt: 



1 I — I Da der Anmelder alle erforderlichen zusatziichen RecherchengebOhren rechtzeltlg entrichtet hat, erstreckt slch cfleser 
I — I Internationale Recherchenbericht auf alle recherchlerbaren AnsprOche. 

9 I — I Da tor alle recherchlerbaren AnsprOche die Recherche ohne einen Arbeitsaufwand durchgefOhrtj ^ r * 9 a n 

2 ' I— I zusatzliche Recherchengebuhr gerechtfertlgt hatte, hat die Behorde nicht zur Zahlung einer solchen GebOhr aufgefordert 



3 I — | Da der Anmelder nur einlge der erforderlichen zusatziichen RecherchengebOhren rechtzeltlg entfchtet hat, erstreckt slch dieser 
3 * l_l internation^ Recherchenbericht nur auf die AnsprOche, fur die GebQhren entrichtet worden slnd, namllch auf die 
AnsprOche Nr. 



4 PI Der Anmelder hat die erforderlichen zusatziichen RecherchengebOhren nlcht rechtzeltlg entrichtet f^^^J^^^Zr 
1 — 1 chenbericht beschrankt sich daher auf die in den AnsprOchen zuerst erwShnte Erfindung; diese Ist In folgenden Anspruchen er- 
fafct: 



Bemerkungen hlnslchtllch eines WIderspruchs Q Die zusatziichen GebQhren wurden vom Anmelder unter Widerspruch gezahlt. 

j | Die Zahlung zusatzlicher RecherchengebOhren erfolgte ohne Widerspruch. 
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WEITERE ANGABEN 



PCT/ISA/ 210 



Fortsetzung von Feld 1.2 
AnsprQche Nr.: 6-8,11-18 



Die geltenden PatentansprQche 6-8,11-18 sind auf ein Produkt, das (u.a.) 
mittels folgenden unubllchen Parametern definiert wird, zu beziehen: 



PI 
P2 
P3 
P4 
P5 
P6 
P7 



Ausdehung des Materials 1n drei Dimenslonen bei Wasserzugabe 

Verhaltnis Teebeutel: Retention 

Retention 

Zunahme der Dicke 

FSEV 

EVUL 

AAP 



Die Verwendung dieser Parametern muss im gegebenen Zusammenhang als 
Mangel an Klarheit im Sinne von Art. 6 PCT erscheinen. Es 1st unmoglich, 
die vom Anmelder gewahlten Parametern mit den zu vergleichen, was der 
Stand der Technik hierzu offenbart. Der Mangel an Klarheit ist 
dergestalt, da8 er eine sinnvolle vollstandige Recherche unmoglich macht. 
Daher wurde die Recherche beschrankt auf 

das Verfahren zur Herstellung durch Pressen bei Temperaturen iiber 60°C 
und Drucken Qber 3 bar, gemass Anspruch 22, bzw. Material! en erhaltich 
durch dieses Verfahren gemass den AnsprQchen 1-5,9,10,19 und deren 
Verwendung gemass den AnsprQchen 20-21. 

Der Anmelder wird darauf hingewlesen, daB Patentanspruche, oder Telle von 
Patent ansprQchen, auf Erfindungen, fur die kein internationaler 
Recherchenbericht erstellt wurde, normalerweise nicht Gegenstand elner 
International en vorlaufigen Prufung sein konnen (Regel 66.1(e) PCT). In 
seiner Eigenschaft als mit der international en vorlaufigen Prufung 
beauftragte Behorde wird das EPA also in der Regel keine vorlauflge 
PrQfung fur Gegenstande durchfuhren, zu denen keine Recherche vorliegt. 
Dies gilt auch fur den Fall, daB die PatentansprQche nach Erhalt des 
international en Recherchenberichtes geandert wurden (Art. 19 PCT), oder 
fQr den Fall, daB der Anmelder im Zuge des Verfahrens gemaB Kapitel II 
PCT neue Patentanspruche vorlegt. 
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